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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Her- 
stellung einheitlicher Oxidationsschichten auf metalli- 
schen WerkstGcken im AnschluB an ein Nitrier- Oder s 
Nitrocarburierverfahren, wobei die Werkstucke nach 
dem Nitrieren oder Nitrocarburieren bei gegebener 
Temperatur fur eine vorgegebene Zeit einer Oxidations- 
atmosphare ausgesetzt werden. 

[0002] Die gattungsgemaBen Verfahren werden zur 10 
Verbesserung des VerschleiB-bzw. des Korrosionswi- 
derstandes der Oberflachen von Bauteilen aus Eisen- 
werkstoffen eingesetzt Dabei wird das 
Nitrocarburierverfahren ats besonderes Nitrierverfahren 
bei Temperaturen zwischen 570°C und 700°C durchge- 75 
fuhrt. Dadurch wird der Verzug geringgehalten. Im 
AnschluB an das Nitrieren oder Nitrocarburieren wer- 
den die Werkstucke einer Oxidationsatmosphare aus- 
gesetzt. Man spricht von der sogenannten 
Nachoxidation. Durch die Nachoxidation kOnnen der 20 
VerschleiBwiderstand und insbesondere der Kbrrosi- 
onswiderstand der nitrocarburierten Oberflachen noch 
erhebiich gesteigert werden. Hierzu werden in Atom- 
spharenofen die Werkstucke im AnschluB an das Nitrie- 
ren bzw. Nitrocarburieren in einer sauerstoffhartigen 25 
Atmosphare oxidiert. Diese Nachoxidation findet nor- 
malerweise bei Temperaturen zwischen 500°C und 
550°C start, ist jedoch auf diesen Bereich nicht festge- 
legt. Zur Oxidation werden in erster Linie Luft, Wasser- 
dampf, C0 2 , Lachgas und Gemische aus diesen Gasen 30 
mit Stickstoff oder auch Ammoniak verwendet. Das Ziel 
der Nachoxidation ist es, die auBere Randschicht der 
Werkstucke, die im wesentlichen aus Eisennitriden bzw. 
Carbonitriden besteht, in eine dQnne Eisenoxidschicht 
umzuwandeln. Im Idealfall wird eine Eisenoxidschicht 35 
der Form Fe 3 0 4 angestrebt, das sogenannte Magnetit. 
Gewunschte Oxidationsschichtdicken liegen zwischen 
0,5 und 2\im bei einer vorwiegend korros'rven Bean- 
spruchung, bzw. zwischen 1 und Z\im im Fade einer vor- 
wiegenden VerschleiBbeanspruchung. 40 
[0003] Wird zu lang, zu stark oder bei zu hohen 
Temperaturen oxidiert, so bilden sich zu dicke Oxid- 
schichten, die abplatzen kOnnen. Bei falsch eingestell- 
ter Oxidationswirkung der Oxidationsatmosphare 
entstehen auch and ere EisenoxidmodKikationen, wie 45 
beispielsweise das Fe 2 0 3 oder das FeO. Diese Eisen- 
oxidmodrfikationen verbessern das Korrosions- und 
VerschleiBverhalten der Werkstucke nicht, sondern sie 
kOnnen es sogar verschlechtern. Die Einstellung sol- 
cher Eisenoxide ist daher bei der Nachoxidation zu ver- so 
meiden. Auch das Erzeugen zu dicker Fe30 4 -Schichten 
kann gerade im Fall von Korrosionsbeanspruchung 
schadlich sein, wie die Praxis gezeigt hat. Die gezielte 
Einstellung der angestrebten Schichtmodifikation und 
Dickeneinstellung bei der Nachoxidation ist daher von 55 
besonderer Bedeutung. 

[0004] Es ist im Stand der Technik bekannt, diese 
Schichtsteuerung uber die Oxidationstemperatur 



und/oder die Oxidationsdauer vorzunehmen. Im HTM 
43, 1988, Heft 6, Seite 365 bis 372, ist "NIOX - ein modi- 
fiziertes Nitrocarburierverfahren mit anschlieBender 
Oxidation" von S. Pakrasi beschrieben. Hier wird eine 
einzuhaltende Temperatur von 520°C angegeben, in 
welcher die WerkstOcke fOr eine Stunde lang in Wasser- 
dampf behandelt werden. GemaB einem anderen Ver- 
fahren, dem sogenannten "NITROTEC- 
Randschichtbehandlungsverfahren, verOffentlicht von 
C. Dawes in TZ fur Metallbearbeitung, Heft 6, 1984, wird 
eine Nachoxidation bei 570°C bis 580°C fur 30 sec. 
beschrieben, wobei die Nachoxidation an Luft durchge- 
fflhrt wird. 

[0005] In der Praxis hat sich gezeigt, daB die Steue- 
rung der Schichtmodifikation und Schichtdicke allein 
durch die Einstellung der Oxidationstemperatur 
und/oder der Oxidationsdauer sowie des gewahlten 
Oxidattonsmediums, d.h. beispielsweise Luft oder Was- 
ser, nicht ausreicht, urn einheitliche Oxidationsschich- 
ten und Oberflacheneigenschaften zu garantieren. Je 
nach Ofen, WerkstOckoberflachenzustand und weiteren 
Faktoren werden unterschiedliche Nachoxidationser- 
gebnisse erzielt. So hat sich gezeigt, daB die Nachoxi- 
dation an Luft nicht immer zu einheitlich gefarbten 
Oberflachen fuhrt. Es kOnnen fleckig ausgebildete 
gebildete Oberflachen entstehen, obwohl vorgegebene 
Oxidationstemperaturen und Oxidationszeftraume ein- 
gehalten werden. 

[0006] Davon ausgehend liegt der Erfindung die 
Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur Herstellung ein- 
heitlicher Oxidationsschichten der gattungsgemaBen 
Art dahingehend zu verbessern, daB def inierte, einheit- 
liche Oxidationsschichten und WerkstOckoberflachenei- 
genschaften erzielt werden. Weiterhin soil eine 
Vorrichtung zur Durchfuhrung des Verfahrens bereitge- 
stellt werden. 

[0007] Als technische LOsung dieser Aufgabe wird 
das erfindungsgemaBe Verfahren dadurch weiterent- 
wickelt, daB das in der Oxidationsatmosphare vorhan- 
dene Sauerstoffpotential standig bestimmt wird, das 
MeBergebnis mit einem vorgegebenen Sollwert vergli- 
chen und bei Abweichungen die Oxidationsatmosphare 
mod'rf iziert wird, bis das MeBergebnis mit dem Sollwert 
ubereinstimmt, wobei der Sollwert so festgelegt wird, 
daB das Sauerstoffpotential bei der gegebenen Oxidati- 
onstemperatur immer oberhalb der Entstehungsgrenze 
von Fe30 4 -Oxid, aber unterhalbder Entstehungsgrenze 
anderer Eisenoxide liegt. 

[0008] Durch die Regelung des Sauerstoffpotenti- 
als in der Oxidationsatmosphare kann sichergestellt 
werden, daB keine unerwunschten Eisenoxidmodifika- 
tionen gebildet werden. Da ruber hinaus sind die erzi el- 
ten Ergebnisse immer einheitlich. Die Oxidschichten 
haben eine einheitliche Erscheinungsform und die 
Oberflacheneigenschaften sind definiert und problem- 
los nachbildbar. 

[0009] Fur die Einstellung des Sollwertes des Sau- 
erstoff potentials hat sich ein Bereich zwischen 1 1 00 mV 
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und 800 mV bei Temperaturen von 450°C bis 650°C als 
geeignet erwiesen. 

[001 0] Mit Vorteil wird angegeben, daB dann, wenn 
das gemessene Sauerstoffpotential unterhalb des vor- 
gegebenen Sollwertes liegt, weiteres Oxidationsmittel 
zugefuhrt wird. Liegt der gemessene Sauerstoffpotenti- 
alwert oberhalb des vorgegebenen Sollwertes, so wird 
gemaB einem Vorschlag der Erfindung die Zufuhr des 
Oxidationsmittels gestoppt. Alternativ oder zusatzlich 
kann der Oxidationsatmosphare auch ein Reduktions- 
mittel zugefuhrt werden. 

[001 1 ] Auch sind Kbmbinationen der vorgeschlage- 
nen MaBnahmen im Rahmen der Erfindung mOglich. 
GemaB einem Vorschlag der Erfindung wird bei Soll- 
wertuberschreitungen die Oxidationsmittelwegschal- 
tung und die Reduktionsmittelzuschaltung sowohl 
gleichzeitig als auch im Wechsel vorgenommen. Bei 
einer Sollwertunterschreitung wird gemaB einem Vor- 
schlag der Erfindung die Oxidationsmittelzuschaltung 
und die Reduktionsmittelwegschaltung ebenfalls 
sowohl gleichzeitig als auch im Wechsel vorgenommen. 
[0012] Als Oxidationsmittel wird in vorteilhafter 
Weise Luft, Wasser, C0 2 , N 2 0 und dergleichen zuge- 
fuhrt, wobei diese genannten Oxidationsmittel einzeln 
aber auch im Rahmen von Gasmischungen aus diesen 
Komponenten zugefuhrt werden kdnnen. 
[0013] Als Reduktionsmittel wird in vorteilhafter 
Weise H 2 , NH 3 , CH 4 oder CO vorgeschlagen. Auch 
diese Komponenten kdnnen einzeln oder als Gasmi- 
schung verwendet werden. 

[0014] Vorrichtungsseitig umfaBt eine Vorrichtung 
zur Nachoxidation nach dem Nitrocarburieren bzw. 
Nitrieren einen Atmospharenofen, der eine Heizvorrich- 
tung und wenigstens eine Gaszufuhrleitung aufweist 
Ublicherweise weisen bekannte Atmospharenofen 
Umwalzvorrichtungen auf, welche das die Atmosphare 
bildende Gas aus einem Chargenraum heraus. und ent- 
lang von Heizeinrichtungen oder Warmetauschern wie- 
der in den Chargenraum zurGckfuhren. 
[0015] Die erfindungsgemaBe Vorrichtung zur 
Durchfuhrung des Verfahrens zur Herstellung einheitli- 
cher Oxidationsschichten auf metallischen WerkstQk- 
ken ist dadurch weiterentwickelt, daB in der 
Ofenkammer eine Sauerstoffsonde angeordnet ist und 
daB eine Steuereinrichtung mit der Sauerstoffsonde 
verbunden ist, welche in Abhangigkeh von dem MeB- 
wert die Gaszufuhr zum Atmospharenofen regelt. 
[0016] Mit dieser Sauerstoffsonde laBt sich verfah- 
rensgemaB das Sauerstoffpotential zu jedem beliebi- 
gen Zeitpunkt bestimmten und in Abhangigkeit von der 
Zeit, der Temperatur und dgl. auswerten. GemaB einer 
vorteilhaften Ausgestaltung der Erfindung wirkt die 
Steuereinrichtung auf im Bereich von GaszufQhrungs- 
leitungen liegende Ventile ein. 

[001 7] Eine besonders vorteil hafte vorrichtungssei- 
tige Losung zur Regelung des Sauerstoffpotentials 
wahrend der Nachoxidation ist durch den Einsatz einer 
Endexo-Retorte gekennzeichnet. Derartige Retorten 



sind zur Erzeugung von Tragergas bei Nitrocarburier- 
6fen bereits bekanrrt. Mittels der Endexo-Retorte wird 
ublicherweise wahrend der Nitrocarburierung Endogas 
hergestellt. Urn die Endexo-Retorte for die Nachoxida- 

5 tion zu verwenden, braucht dann nur das Nitriermittel, 
beispielsweise das AmmoniaK abgeschaltet zu werden. 
Die Endexo-Retorte wird dann so gefuhrt, daB bei 
Unterschre'rten des Sollwertes des Sauerstoffpotentials 
in der Oxidationsatmosphare die Erdgaszufuhr wegge- 

10 schaltet, bzw. bei Oberschreiten des Sollwertes die Erd- 
gaszufuhr wieder zugeschaltet wird bei konstant 
bleibender Luftzufuhrung zur Retorte. 
[0018] Weitere Vorteile und Merkmale der Erfin- 
dung ergeben sich aus der fblgenden Beschreibung 

75 anhand der Figuren. Dabei zeigen: 

Fig. 1 eine schematische Darstellung einer 
erfindungsgemaBen Vorrichtung zur Durchfuhrung 
des erfindungsgemaBen Nachoxidationsverfah- 
20 rens; 

Fig. 2 eine schematische Darstellung eines weite- 
re n Ausfuhrungsbeispieles einer Vorrichtung zur 
Durchfuhrung des erfindungsgemaBen Nachoxida- 
2s tionsverfahrens und 

Fig. 3 ein Schaubild zur Darstellung des angestreb- 
ten Regelbereiches. 

30 [001 9] In Fig. 1 ist ein an sich bekannter Atmospha- 
renofen 1 gezeigt, bestehend aus einem Ofengehause 
2, welches auf einem Gestell 3 angeordnet ist. Im Inne- 
ren weist der Ofen 1 eine Ofenkammer 4 auf, welche 
einen Chargenraum 5 umfaBt. Ein Umwalzgeblase 6, 

35 welches von einem thermisch isolierten Antrieb 7 ange- 
trieben wird, saugt aus dem Chargenraum das Atmo- 
spharengas ab und walzt es in den die Ofenkammer 
umgebenden Raum, in welchem nicht gezeigte Heizele- 
mente angeordnet sind. Das Gas tritt dann mit der rich- 

40 tigen Temperatur wieder von unten in den Chargenraum 
5 ein. 

[0020] Der Atmospharenofen 1 umfaBt eine Gaszu- 
fuhrleitung 8, in welche uber entsprechende Ventile die 
jeweils erforderlichen Gase in den Ofenraum gefuhrt 

45 werden. So kann beispielsweise uber das Regelventil 
9a NH 3 , Ober das Regelventil 9b das Endo- bzw. Exo- 
gas, uber das Regelventil 9c Stickstoff und Ober das 
Regelventil 9d Luft, Wasser oder ein sonstiges Oxidati- 
onsmittel zugefuhrt werden. 

so [0021] Zur Ermittlung des Sauerstoffpotential es in 
der Ofenkammer 4 ist eine Sauerstoffsonde 10 vorge- 
sehen, mit welcher das Sauerstoffpotential gemessen 
wird. Von einer nicht gezeigten Steuervorrichtung wird 
der MeBwert mit einem Sollwert verglichen. Wird eine 

55 Abweichung festgestellt, konnen von der Steuervorrich- 
tung 13 die jeweiligen Ventile 9a, 9b und 9d angesteuert 
werden, um die Oxidationsatmosphare in der Ofenkam- 
mer 4 zu modif izieren. 
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[0022] Eine entsprechende Ausfuhrungsform ist in 
Fig. 2 gezeigt. Der Atmospharenofen 1 ist in der 
beschriebenen Weise aufgebaut. Die Figur zeigt die 
Verwendung einer sogenannten Endexo-Retorte. 
Anstelle der gezeigten Sauerstoff sonde 10 ist auch 
moglich, mittels einer Gasabfuhrleitung 12 ein soge- 
nanrrtes Probegas abzufuhren und auGerhalb des 
Atmospharenofens 1 mittels einer nicht gezeigten Sau- 
erstoffsonde (VSonde) zu messen. Ober das Regel- 
ventil 9a kann beispielsweise Ammoniak Ober eine 
gesonderte ZufGhrlertung 8 in den Of en eingebracht 
werden. Wan rend der Nachoxidation bleibt dieses Ventil 
geschiossen. Ober das Stellventil 9b wird Erdgas zuge- 
fuhrt. Uberschreitet der gemessene Sauerstoffpotenti- 
alwert den Sollwert, wird das Ventil 9b geOffnet. Bei 
Unterschreiten des Sollwertes wird die Erdgaszufuhr 
weggeschaltet. Ober die Sauerstoffquelle 1 1 und das 
Ventil 9c wird nur Oxidationsmittel der Ofenkammer 4 
zugefuhrt. 

[0023] Das in der Figur 3 gezeigte Schaubild zeigt 
den erfindungsgemaBen Regelbereich, welcher durch 
die Sollwertfestlegung eingehalten werden soil. Das 
Schaubild zeigt die Sauerstoff so ndenspannung mV 
uber der Temperatur in °C. Der gewOnschte Bereich, bei 
welchem in der Oxidationsatmosphare bei der gegebe- 
nen Oxidationstemperatur die Oxidation immer gerade 
oberhalb der Enstehungsgrenze von Fe30 4 -Oxid, aber 
regelmaBig unterhalb der Entstehungsgrenze der ande- 
ren Eisenoxide liegt, laBt sich, wie in Rg. 3 gezeigt, bei- 
spielsweise in dem Temperaturbereich von etwa 450°C 
bis etwa 650°C mit einer Sauerstoffsondenspannung 
zwischen etwa 1100 mV und 800 mV (sen raff ierter 
Bereich) angeben. 

Bezuoszeichenliste 

[0024] 

1 Atmospharenofen 

2 Gehause 

3 Gestell 

4 Ofenkammer 

5 Chargenraum 

6 Umwalzgebtase 

7 Antrieb 

8 Gaszufuhrleitung 
9a Ventil 

9b Ventil 

9c Ventil 

9d Ventil 

1 0 Sauerstoffsonde 

1 1 Sauerstoffquelle 

12 Gasabfuhrleitung 

13 Steuervorrichtung 

PatentansprOche 

1 . Verfahren zur Herstellung einheitlicher Oxidations- 



schichten auf metallischen Werkstucken im 
AnschluB an ein Nitrier- oder Nitrocarburierverfah- 
ren, wobei die Werkstucke nach dem Nitrieren oder 
Nitrocarburieren bei gegebener Temperatur fur ine 

5 vorgegebene Zeit einer Oxidationsatmosphare 
ausgesetzt werden, 
dadurch gekennzeichnet, 
daB das in der Oxidationsatmosphare vorhandene 
Sauerstoffpotential standig bestimmt wird, das 

10 MeBergebnis mit ein em vorgegebenen Sollwert 
verglichen und bei Abweichungen die Oxidationsat- 
mosphare modrfiziert wird, bis das MeBergebnis 
mit dem Sollwert Qbereinstimmt, wobei der Sollwert 
so festgelegt wird, daB das Sauerstoffpotential bei 

15 der gegebenen Oxidationstemperatur immer ober- 
halb der Entstehungsgrenze von Fe 3 0 4 -Oxid, aber 
unterhalb der Entstehungsgrenze anderer Eisen- 
oxide liegt. 

20 2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Sollwert fur das Sauerstoffpoten- 
tial zwischen 1100 mV und 800 mV bei 
Temperaturen zwischen 450°C und 650°C einge- 
stelrt wird. 

25 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch 
gekennzeichnet, daB bei Unterschreiten des Soll- 
wertes Oxidationsmittel zugefuhrt wird. 

30 4. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspru- 
che, dadurch gekennzeichnet, daB bei Uber sen rei- 
ten des Sollwertes die Oxidationsmittelzufuhr 
gestoppt wird. 

35 5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspru- 
che, dadurch gekennzeichnet, daB bei Oberschrei- 
ten des Sollwertes ein Reduktionsmitte! zugefuhrt 
wird. 

40 6. Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprQ- 
che, dadurch gekennzeichnet, daB bei Unterschrei- 
ten des Soliwertes die Reduktionsmittelzufuhr 
gestoppt wird. 

45 7. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspru- 
che, dadurch gekennzeichnet. daB bei Oberschrei- 
ten des Sollwertes die 

Oxidationsmittelwegschaltung und die Reduktions- 
mittelzuschaltung gleichzeitig Oder im Wechsel vor- 

50 genommen werden. 

8. Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprO- 
che, dadurch gekennzeichnet, daB bei Unterschrei- 
ten des Soliwertes die Oxidationsmittelzuschaftung 

55 und die Reduktionsmittelwegschaltung gleichzeitig 
oder im Wechsel vorgenommen werden. 

9. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspru- 
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che. dadurch gekennzeichnet, daBdas Oxidations- 
mittel Luft H 2 0, C0 2 und/od r N 2 0 enthalt. 

1 0. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspru- 
che, dadurch gekennzeichnet, daB das Reduktions- 
mittel H 2 , NH 3 , CH 4 und/oder CO enthalt 

1 1 . Vorrichtung zur Durcrrf uhrung des Verfahrens nach 
einem der Anspruche 1 bis 10, wobei das Nitrieren 
Oder Nitrocarburieren und das ansch lie Bend e Oxi- 
dieren in einem Atmospharenofen (1) durchgefuhrt 
wird, welcher wenigstens eine Gaszufuhrleitung (8) 
aufweist, dadurch gekennzeichnet, daB in der 
Ofenkammer (4) eine Sauerstoffsonde (10) ange- 
ordnet ist und daB eine Steuereinrichtung mit der 
Sauerstoffsonde verbunden ist, welche in Abhan- 
gigkeit von dem MeBwert die Gaszufuhr zum Atmo- 
spharenofen (1) regelt. 

12. Vorrichtung nach Anspruch 11, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Steuereinrichtung die Gaszufuhr 
uber Ventile (9a, 9b, 9d) regelt. 

13. Vorrichtung nach einem der AnsprOche 1 1 oder 12, 
dadurch gekennzeichnet, daB im Bereich der Gas- 
zufuhr (8) eine Endexo-Retorte angeordnet ist 

Claims 

1. Process for producing uniform oxide layers on 
metallic workpieces following a nitration or nitrocar- 
burisation process, wherein the workpieces are 
exposed to an oxidising atmosphere at given tem- 
perature for a preset time after nitration or nitrocar- 
burisation, characterised in that the oxygen 
potential existing in the oxidising atmosphere is 
determined continuously, the measured result is 
compared with a preset theoretical value and in the 
case of deviations the oxidising atmosphere is mod- 
ified until the measured result agrees with the theo- 
retical value, wherein the theoretical value is fixed 
so that the oxygen potential at the given oxidising 
temperature always lies above the formation limit of 
Fe 3 0 4 oxide, but below the formation limit of other 
iron oxides. 

2. Process according to claim 1 , characterised in that 
the theoretical value for the oxygen potential is set 
between 1,100 mV and 800 mV at temperatures 
between 450°C and 650°C. 

3. Process according to claim 1 or 2, characterised in 
that oxidising agent is supplied when the theoretical 
value is not reached. 

4. Process according to one of the preceding claims, 
characterised in that the supply of oxidising agent is 
stopped when the theoretical value is exceeded. 



5. Process according to one of the preceding claims, 
characterised in that a reducing agent is supplied 
when the theoretical value is exceeded. 

5 6. Process according to one of the preceding claims, 
characterised in that the supply of reducing agent is 
stopped when the theoretical value is not reached. 

7. Process according to one of the preceding claims. 
10 characterised in that when the theoretical value is 
exceeded the oxidising agent is disconnected and 
the reducing agent connected at the same time or 
alternately. 

15 8. Process according to one of the preceding claims, 
characterised in that when the theoretical value is 
not reached the oxidising agent is connected and 
the reducing disconnected at the same time or 
alternately. 

20 

9. Process according to one of the preceding claims, 
characterised in that the oxidising agent contains 
air H 2 0, C0 2 and/or N 2 0. 

25 10. Process according to one of the preceding claims, 
characterised in that the reducing agent contains 
H 2 , NH 3 , CH 4 and/or CO. 

11. Device for carrying out the process according to 
30 one of claims 1 to 1 0, wherein the nitration or n'rtro- 
carburisation and the subsequent oxidisation is car- 
ried out in an atmospheric furnace (1) which has at 
least one gas supply line (8), characterised in that 
an oxygen probe (10) is arranged in the furnace 
35 chamber (4) and in that a control device is con- 
nected to the oxygen probe and controls the gas 
supply to the atmospheric furnace (1) as a function 
of the measured value. 

40 12. Device according to claim 1 1 , characterised in that 
the control device controls the gas supply via valves 
(9a. 9b. 9d). 

13, Device according to one of claims 1 1 or 12, charac- 
45 terised in that an endexo retort is arranged in the 
region of the gas supply (8). 

Revendications 

so 1 . Proc6d6 destine a la realisation de couches d'oxy- 
dation homogenes sur des pieces metalliques suite 
a un proced6 de nitru ration ou de nitrocarburation, 
les pieces etent exposees apres la n'rtruration ou la 
nitrocarburation durant un temps predetermine a 

55 une atmosphere d'oxydation a temperature don- 
nee, 

caracterise en ce que le potentiel oxygene present 
dans I'atmosphere d'oxydation est determine en 
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permanence, en ce que le resultat de mesure est 
compare avec une valeur de consigne prescrite, et 
en ce que, lors d differences, I'atmosphere d'oxy- 
dation est modifiee jusqu'a ce que le resuftat de 
mesure corresponde a la valeur de consigne. la 5 
vateur de consigne etant definie de telle sorte qu'a 
la temperature d'oxydation donnee, le potentiel oxy- 
gene soit toujours situe au-dessus de la limite de 
formation d'oxyde Fe 3 0 4 , mais au-dessous de la 
limite de formation d'autres oxydes de fer. 10 

2. Precede selon la revindication 1 , caracterise en ce 
qu'a des temperatures comprises entre 450 °C et 
650 °C, la valeur de consigne pour le potentiel oxy- 
gene est reglee entre 1 100 mv et 800 mv. is 

3. Precede selon la revendication 1 ou 2, caracterise 
en ce que de I'agent d'oxydation est amene lorsque 
la valeur de consigne n'est pas atteinte. 

20 

4. Procede selon i'une quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce que I'amenee 
d'agent d'oxydation est stoppee lors d'un depasse- 
ment de la valeur de consigne. 

25 

5. Procede selon i'une quelconque des revendications 
precederrtes, caracterise en ce qu'un agent de 
reduction est amene lors d'un depassement de la 
valeur de consigne. 

30 

6. Procede selon I'une quelconque des revendications 
precederrtes, caracterise en ce que I'amenee 
d'agent de reduction est stoppee lorsque la valeur 
de consigne n'est pas atteinte. 

35 

7. Procede selon I'une quelconque des revendications 
precederrtes, caracterise en ce que lors d'un 
depassement de la valeur de consigne, ('interrup- 
tion de rapport d'agent d'oxydation et rapport 
d'agent de reduction sont effectues simultanement 40 
ou en alternance. 

8. Precede selon I'une quelconque des revendications 
precederrtes, caracterise en ce que, lorsque la 
valeur de consigne n'est pas atteinte, I'apport 45 
d'agent d'oxydation et I'interruption d'agent de 
reduction sont effectues simultanement ou en alter- 
nance. 

9. Precede selon I'une quelconque des revendications so 
precederrtes, caracterise en ce que I'agent d'oxyda- 
tion contient de I'air, de rH 2 0, du C0 2 et/ou du N 2 0. 

1 0. Procede selon I'une quelconque des revendications 
precederrtes, caracterise en ce que I'agent de ss 
reduction contient de l'H 2 , du NH 3 , du CH 4 et/ou du 
CO. 



11. Dispositif destine a la mise en oeuvre du procede 
selon I'une qu Iconque des revendications 1 a 10, 
la nitruration ou la nrtrocarbu ration, et f'oxydat'on 
consecutive, etant effectuees dans un four atmos- 
pherique (1) comportant au motns une conduite 
d'amenee (8) de gaz, caracterise en ce qu'une 
sonde d'oxygene (10) est dispos6e dans I'enceinte 
(4) du four, et en ce qu'un dispositif de commands 
est relie a la sonde d'oxygene, lequel regie I'ame- 
nee de gaz au four atmosphehque (1) en fonction 
de la valeur de mesure. 

12. Dispositif selon la revendication 11, caracterise en 
ce que le dispositif de commando regie I'amenee 
de gaz par I'intermediaire de vannes (9a, 9b, 9d). 

13. Dispositif selon I'une des revendications 11 ou 12, 
caracterise en ce qu'une cornue Endexo est dispo- 
s6e dans la zone de I'amenee (8) de gaz. 



45 



6 



EP 0 655 512 B1 




EP 0 655 512 B1 




EP 0 655 512 B1 




9 



